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Abstract Of FR2773884 

Apparatus combining spectrophotometry and detection of flame ionization to analyze the 



composition of a gas. where the necessary reactions in the presence of first hydrogen and then an 
oxidant are included in the analysis apparatus. The apparatus comprises a tubular burner with at 
least one nozzle (2) admitting a continuous sample of the gas to be analyzed and, coaxialfy with the 
nozzle: a first tubular sleeve (4) with the bottom crossed by the nozzle to define an annular chamber 
(5) where a combustion gas such as hydrogen is admitted from a source (7) and a first combustion 
chamber (8). A second tubular sleeve (10) with the nozzle at the bottom and forming an annular 
chamber (1 1) with the first annular sleeve where an oxidant such as air is admitted, and a second 
combustion chamber (9). This second tubular sleeve contains an outlet orifice (17) for the gases 
from the combustion. An electrode coupling (14) connected to a circuit (21) measures the 
conductivity of a combustion zone in the second combustion chamber. A focussing optic coaxial with 
the sleeves focusses the image of the flame formed in at least the first combustion chamber on the 
inlet to a spectrophotometer. The apparatus also contains a data processor (25) and/or a 
spectrophotometry table (20) to determine the composition and concentration of the elements found 
in the sample. Preferred Features: The electrode coupling is an annular electrode fixed to the 
second sleeve to at least partially surround the first or second combustion chamber. The first sleeve 
is coated with a material which emits reactive gas under the heat from the first combustion chamber, 
such as Indium. The burner has a third coaxial tubular sleeve forming an annular chamber with the 
first sleeve which opens into the second combustion chamber to admit hydrogen. An additive such 
as an alkaline salt can be injected into the second combustion chamber. The data processor 
determines the amount of sulfur in the sample and then subtracts that from the total concentration of 
chlorine. 
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APPAREIL COMBINANT LA SPECTROPHOTOMETRIE ET LA DETECTION DE L'lONISATION D'UNE FLAMME, 
POUR U ANALYSE D'UNE COMPOSITION GAZEUSE. 

(57) L'appareil selon I'invention comprend une buse d'ad- 
mission (2) de I'echantillon gazeux a analyser et, coaxiale- 
ment a cette buse (2): 

- deux manchons tubulaires (4) qui delimitent respecti- 
vement une chambre (5) d'admission d'un gaz comburant 
debouchant dans une premiere chambre de combustion (8), 
et une chambre (11) d'admission d'un gaz oxydant qui de- 
bouche dans une seconde chambre de combustion (9), 

- un couple d'electrodes (14) associe a un circuit (21 ) de 
mesure de la conductivity d'une zone de combustion situee 
dans la deuxieme chambre de combustion (9) et une opti- 
que focalisatrice (1 9) focalisant I'image de la flamme engen- 
dree dans les chambres de combustion (8, 9) sur Porifice 
d'entree d'un spectrophotometre (20), 

un processeur (25) traite les informations du circuit (21) 
et du spectrophotometre (20) pour en deduire la concentra- 
tion en elements recherches. 

L'invention permet notamment la detection de soufre, de 
phosphore et de composes organiques. 
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La presente invention concerne un appareil pour Tanalyse d'une composition 
gazeuse combinant la spectrophotometrie et la detection de Tionisation d ! une 
flamme. 

Elle s'applique notamment, mais non exclusivement, a l'analyse d'une 
composition gazeuse dans laquelle les elements recherches peuvent 
comprendre aussi bien des elements engendrant des emissions lumineuses 
caracteristiques tels que du soufre, du phosphore, que des elements faiblement 
emissifs (voire non emissifs) tels que des hydrocarbures. 

D ! une fafon generate, on sait que la spectrophotometrie de flamme est une 
methode consistent a effectuer l'analyse spectrographique du rayonnement 
produit par la flamme d'un melange gazeux incluant les elements a analyser et 
un gaz comburant tel que de Thydrogene. Cette analyse s'effectue en isolant les 
radiations caracteristiques des elements recherches et en effectuant la mesure, 
par voie photometrique, de ces radiations. Cette methode convient notamment 
a la detection ^elements tels que le soufre, le phosphore, le sodium ou le 
lithium. 

Pour pouvoir appliquer ce processus a certains elements qui n'engendrent pas 
demission lumineuse caracteristique, comme le chlore, il est necessaire de 
provoquer, prealablement a la combustion, une reaction de ces elements avec 
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un element reactif pour obtenir un compose produisant une emission 
lumineuse detectable et identifiable. 



Ainsi, dans le cas du chlore, la reaction prealable, qui a alors pour but 
5 d'engendrer des chlorures metalliques, s f effectue en realisant une premiere 
combustion en milieu reducteur, en presence d f un metal reactif tel que du 
cuivre ou de llndium, du melange gazeux comprenant Thydrogene et le gaz a 
analyser. 

10 Le melange gazeux issu de cette premiere combustion est soumis a une 
deuxieme combustion, mais cette fois en milieu oxydant, qui produit une 
emission lumineuse dont on effectue egalement l'analyse 
spectrophotometrique. 

15 D'une fa9on analogue, les procedes d' analyse par detection de l'ionisation d'une 
flamme (FID) font intervenir un bruleur dans lequel on realise en milieu 
oxydant, la combustion de Techantillon a analyser dans un gaz comburant tel 
que de Thydrogene. Des electrodes sont alors disposees au niveau de la 
chambre de combustion du bruleur de maniere a pouvoir mesurer la 

20 conductivity de la zone ou se produit la combustion. 

Cette mesure permet de detecter la presence de constituants combustibles dans 
Techantillon et, en particulier, de matieres organiques telles que des 
hydrocarbures ou des derives d'hydrocarbures : La combustion de cette matiere 
25 organique produit en effet, entre les electrodes de mesure, un courant 
d'ionisation en relation avec la concentration en matiere organique. Ce procede 
peut etre etendu a une plus large gamme de composes en soumettant a la 
flamme un additif tel qu'un sel alcalin qui reagit avec ces composes de maniere 
a produire une ionisation des gaz a analyser. 

30 

II s'avere que les analyses effectuees par Tun ou Tautre de ces procedes 
peuvent etre faussees par la presence de composes que Ton ne souhaite pas 
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detecter. Ainsi, par exemple, la detection de compositions organiques chlorees 
risque d'etre faussee dans le cas d'echantillons contenant de fortes 
concentrations en brouillard salin. 

5 L'invention a done plus particulierement pour but de supprimer ces 
inconvenients a l'aide d'un analyseur performant realisable sous la forme d f un 
appareil portatif et autonome de maniere a permettre d'effectuer des analyses 
in situ pratiquement instantanees. 

10 Selon 1'invention, cet analyseur comprend un bruleur tubulaire comportant au 
moins une buse d'admission en continu d'un echantillon gazeux que Ton desire 
analyser et, coaxialement a cette buse : 

- un premier manchon tubulaire presentant un fond traverse par ladite buse, 
15 ce manchon delimitant successivement avec ladite buse une chambre 
annulaire servant a l'admission d'un gaz comburant tel que de ttiydrogene 
provenant d'une source, puis une premiere chambre de combustion 
s'etendant au-dela de l'extremite de la buse, 

20 - un second manchon tubulaire presentant un fond au travers duquel passe 
ladite buse, ce second manchon delimitant successivement avec le premier 
manchon une chambre annulaire servant a l'admission d'un gaz oxydant tel 
que de l'air, et une seconde chambre de combustion qui s'etend au-dela de 
l'extremite du premier manchon tubulaire, ce deuxieme manchon tubulaire 

25 comprenant un orifice d'evacuation des gaz issus de la combustion, 

- un couple d'electrodes associe a un circuit de mesure de la conductivite 
d'une zone de combustion situee dans la deuxieme chambre de combustion, 

30 - une optique focalisatrice coaxiale auxdits manchons et con9ue de maniere a 
focaliser Timage de la flamme engendree dans au moins la premiere 
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chambre de combustion sur Torifice cTentree d f un montage 
spectrophotometrique. 

Cet appareil comprend en outre mi processeur apte a traiter les informations 
5 delivrees par le circuit de mesure et/ou le montage spectrophotometrique pour 
en deduire la composition et la concentration en elements recherches de 
l'echantillon. 



Avantageusement, le susdit couple d'electrodes pourra comprendre une 
10 electrode aiuiulaire soiidarisee au deuxieme manchon tubulaire de maniere a 
entourer au moins partiellement la deuxieme chambre de combustion : dans ce 
cas, la premiere electrode pourra consister en le premier manchon tubulaire. 

Bien entendu, le premier manchon tubulaire pourra comprendre, au moins au 
15 niveau de sa surface exterieure un revetement en un materiau apte a emettre un 
gaz reactif sous Teffet de la chaleur engendree dans la premiere chambre de 
combustion : Ce revetement pourra etre realise par exemple en Indium de 
maniere a pouvoir effectuer la detection de chlore. 

20 Dans ce cas, le bruleur pourra comprendre un troisieme manchon tubulaire 
coaxial qui delimite avec le premier manchon une chambre annulaire 
debouchant dans la deuxieme chambre de combustion et servant a Tadmission 
dun courant dliydrogene provenant de la susdite source. A cet effet, cette 
chambre annulaire est reliee a cette source par Fintermediaire d'un circuit 

25 dadmission commande par une vanne. 



Grace a ces dispositions, en combinant les informations delivrees par les deux 
moyens d'analyse (spectrophotometrie/ionisation de flamme), il devient 
possible de differencier considerablement le nombre d'elements ou de 
30 substances recherches et surtout, de s'affranchir des problemes de 
chevauchement ou de masquage de raies spectrales caracteristiques d'elements 
recherches par d'autres, voire meme par du bruit. Ainsi, il devient possible de 
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15 



20 



25 



resoudre le probleme du masquage des composes chlores hydrocarbones par le 
brouillard salin : II est en effet possible de determiner la concentration du 
chlorure de sodium en relevant par spectrophotometrie la concentration en 
sodium. Pour obtenir ensuite la concentration des autres composes chlores, on 
retranche cette concentration en sodium de la concentration totale de chlore 
determinee grace au gaz reactif emis par le revetement du premier manchon 
tubulaire. La concentration en composes organiques chlores peut etre ensuite 
determinee grace aux informations detectees par le circuit de detection FID 
(qui determine la concentration en composes hydrocarbones). 

Un mode d'execution de Finvention sera decrit ci-apres, a titre d'exemple non 
limitatif, avec reference au dessin annexe dans lequel : 

La figure unique est un schema de principe d'un appareil d'analyse selon 
Tinvention. 

Dans cet exemple, l'appareil d'analyse comprend un bruleur tubulaire 1 
comprenant une buse tubulaire 2 connectee d'un cote a un conduit d'amenee de 
gaz a analyser 3 et ouverte de Tautre cote et, coaxialement a cette buse 2 : 

- un premier manchon tubulaire 4, de diametre legerement superieur a celui 
de la buse 2 et axialement decale par rapport a cette derniere, de maniere a 
delimiter, d ! une part, avec la buse 2, une premiere chambre annulaire 
d'admission 5 connectee a un circuit d'injection 6 d'hydrogene provenant 
d'une source 7 et, d'autre part, au-dela de la premiere buse 2, une chambre 
de combustion 8 dans laquelle la combustion partielle du gaz a analyser et 
de l'hydrogene engendre une premiere flamme F| : ce premier manchon 
tubulaire 4 se referme d'un cote sur la buse 2 et debouche, de Tautre cote, 
dans une deuxieme chambre de combustion 9 ; 
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- un deuxieme manchon tubulaire 10, de diametre superieur a celui du 
premier manchon tubulaire 4 et delimitant avec celui-ci, une deuxieme 
chambre d'admission annulaire 11 connectee a un circuit d ! admission 12 
d'un gaz ou d f un melange gazeux oxydant, par exemple de Fair : ce 

5 deuxieme manchon 10 se referme d'un cote sur la buse 2 et/ou sur le 
premier manchon 4 et delimite, de l'autre cote, au-dela de celui-ci, la 
deuxieme chambre de combustion 9, dans laquelle s'effectue une 
postcombustion en milieu oxydant des gaz issus de la premiere chambre de 
combustion 8 et de la chambre d'admission 1 1 ; 

10 

- une electrode annulaire 14, de section sensiblement en forme de C inverse, 
solidarisee par sa face de plus grand diametre 15 au deuxieme manchon 10, 
et dont la face de plus petit diametre 16, qui presente une longueur axiale 
plus petite que celle de la face 15, delimite un conduit de sortie S de la 

15 chambre de combustion 9 : au-dela de l'electrode 14 (du cote oppose au 
manchon 4), le manchon 11 comprend un orifice lateral 17 dans lequel 
debouche un conduit d'echappement, muni d'une turbine 18 actionnee par 
un moteur ; 

20 - une optique focalisatrice 19 telle qu'une lentille montee dans rouverture 
circulaire d f un opercule refermant le manchon 10, du cote oppose a la buse 
2, cette optique focalisatrice 19 etant con<?ue de maniere a focaliser le 
rayonnement lumineux emis dans les deux chambres de combustion 8, 9, en 
particulier la premiere chambre 8, sur l'orifice d'entree d'un montage 

25 spectrophotometrique 20. 

Dans cet exemple, le manchon tubulaire 4 est realise en un materiau 
electriquement conducteur et constitue une seconde electrode qui coopere avec 
l'electrode 14 en vue de permettre la mesure de la conductivite de la zone de la 
30 deuxieme chambre 9 dans laquelle se developpe la seconde flamme (flamme 
F 2 ). 
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Ces deux electrodes sont electriquement reliees a des moyens de mesure de 
resistance 21 qui comprennent une source de tension 22 montee en serie avec 
un voltmetre 23, cet ensemble etant shunte par une resistance 24. 

5 

Les informations delivrees par le montage spectrophotometrique 20 et par le 
voltmetre 23 sont transmises a un ensemble processeur/afficheur 25 
programme de maniere a determiner la concentration en elements et/ou en 
substances recherchees de Techantillon gazeux amene par la buse 2. 

10 

Comme precedemment mentionne, la surface exterieure du manchon 4 pourra 
etre recouverte par un revetement 26 en un materiau apte a emettre un gaz 
reactif a la temperature a laquelle ce manchon 4 est amene sous Teffet de la 
combustion engendree dans la premiere chambre de combustion 8. A titre 
15 d'exemple, ce materiau reactif pourra consister en de l'lndium, Telement 
recherche correspondant etant alors le chlore. 

Dans ce cas, le bruleur pourra comprendre un troisieme manchon tubulaire 
coaxial 30 s'etendant dans Tespace intercalaire compris entre les manchons 4 et 
20 10. Ce troisieme manchon 30 delimite avec le manchon 4 une chambre 
annulaire debouchant dans la deuxieme chambre de combustion 9 et servant a 
Tadmission dans cette chambre 9 d ! un courant d'hydrogene provenant de la 
source 7. A cet effet, la chambre annulaire 3 1 est connectee a la source 7 par 
Tintermediaire d*un circuit d'admission 32 commande par une vanne 33. 

25 

Le fonctionnement du bruleur precedemment decrit est alors le suivant : 

L'ensemble des deux chambres 8, 9 est mis en depression par la turbine 18 de 
maniere a provoquer une aspiration du gaz a prelever dans la buse 2, a travers 
30 un ajutage prevu dans le circuit d'admission 3. 
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A Tinterieur du manchon 4, le flux de gaz aspire (par exemple de Tair) se 
melange avec le courant d'hydrogene injecte par la chambre d'admission 5, 
dans une proportion telle que la combustion produite dans la premiere 
chambre de combustion 8 soit reductrice. Le rayonnement lumineux engendre 
5 par la flamme Fi presente dans la premiere chambre 8 permet de detecter grace 
au montage spectrophotometrique 20 des composes tels que le phosphore et le 
soufre et a en deduire la presence en elements recherches. 

La temperature engendree par cette combustion provoque le chauffage du 
10 manchon 4 et, par consequent, du revetement 26. 

Lorsqu'il atteint ou depasse sa temperature de vaporisation, ce revetement 26 
emet une vapeur reactive qui se melange au flux d'hydrogene injecte par la 
chambre d'admission 31 et a Tair provenant de la chambre d'admission 11. 

Au sortir de ces chambres 11 et 31, le melange gazeux reagit (combustion 
oxydante) avec le flux gazeux resultant de la combustion partielle produite 
dans la chambre 8 pour produire une flamme F 2 qui emet une lumiere 
caracteristique d'un composant tel que du chlore qui a reagi avec la vapeur 
20 reactive dlndium. Cette lumiere, de meme que celle produite dans la chambre 
8, se trouve focalisee par la lentille 19 a l'entree du montage 
spectrophotometrique 20. 

Les informations delivrees par le montage 20 ainsi que par Tamperemetre 23 
25 (qui sont representatives des variations de conductibilite de la flamme 
(ionisation) presente dans la seconde chambre de combustion) sont transmises 
au processeur 25, lequel est programme de maniere a interpreter ces 
informations et a en deduire des concentrations en elements recherches, qu'il 
s'agisse de composes, de substances chimiques ou meme de substances 
30 biologiques (bacteries). 
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Bien entendu, dans le cas ou l'echantillon gazeux que Ton veut analyser 
contient des particules en suspension (par exemple des bacteries ou des 
poussieres), ces particules en briilant engendrent des impulsions lumineuses 
(flash) de duree limitee qu f il est possible de compter pour obtenir le nombre de 
5 particules par unite de volume de gaz a analyser. 

De meme, pour les raisons precedemment evoquees, le bruleur pourra en outre 
comprendre des moyens permettant d'injecter dans la seconde chambre de 
combustion 9 un additif tel qu'un sel alcalin. 
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Revendications 



1. Appareil combinant la spectrophotometrie et la detection de 
Tionisation d'une flamme, pour l'analyse d'une composition gazeuse, 
5 caracterise en ce qu'il comprend un bruleur tubulaire comportant au moins une 
buse (2) d'admission en continu d'un echantillon gazeux que Ton desire 
analyser et, coaxialement a cette buse : 

- un premier manchon tubulaire (4) presentant un fond traverse par ladite 
10 buse (2), ce manchon (4) delimitant successivement avec ladite buse (2) une 

chambre annulaire (5) servant a Tadmission d'un gaz comburant tel que de 
ITiydrogene provenant d'une source (7), puis une premiere chambre de 
combustion (8) s'etendant au-dela de Textremite de la buse (2), 

15 - un second manchon tubulaire (10) presentant un fond au travers duquel 
passe ladite buse (2), ce second manchon (10) delimitant successivement 
avec le premier manchon (4) une chambre annulaire (11) servant a 
Tadmission d'un gaz oxydant tel que de Fair, et une seconde chambre de 
combustion (9) qui s'etend au-dela de l'extremite du premier manchon 

20 tubulaire (4), ce deuxieme manchon tubulaire (10) comprenant un orifice 
d'evacuation (17) des gaz issus de la combustion, 

- un couple d'electrodes (14) associe a un circuit (21) de mesure de la 
conductivity d'une zone de combustion situee dans la deuxieme chambre de 

25 combustion (9), 

- une optique focalisatrice (19) coaxiale auxdits manchons (4, 10) et con9ue 
de maniere a focaliser Timage de la flamme (Fi) engendree dans au moins la 
premiere chambre de combustion (8) sur Torifice d'entree d'un montage 

30 spectrophotometrique (20), 
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ledit appareil comprenant en outre un processeur (25) apte a traiter les 
informations delivrees par le circuit de mesure (21) et/ou le montage 
spectrophotometrique (20) pour en deduire la composition et la concentration 
en elements recherches de Techantillon. 

5 

2. Appareil selon la revendication 1, 

caracterise en ce que le susdit couple d'electrodes comprend une electrode 
annulaire (14) solidarisee au deuxieme manchon tubulaire (10) de maniere a 
entourer au moins partiellement la deuxieme chambre de combustion (9). 

10 

3. Appareil selon la revendication 2, 

caracterise en ce que la premiere electrode consiste en le premier element 
tubulaire. 



15 A. Appareil selon Tune des revendications precedentes, 

caracterise en ce que le premier manchon tubulaire (4) comprend, au moins au 
niveau de sa surface exterieure un revetement (26) en un materiau apte a 
emettre un gaz reactif sous Teffet de la chaleur engendree dans la premiere 
chambre de combustion (8). 

20 

5. Appareil selon la revendication 4, 
caracterise en ce que le revetement est realise en Indium. 

6. Appareil selon Tune des revendications 4 et 5, 

25 caracterise en ce que le bruleur comprend un troisieme manchon tubulaire 
coaxial (30) qui delimite avec le premier manchon (4) une chambre annulaire 
(31) debouchant dans la deuxieme chambre de combustion (9) et servant a 
1'admission d'un courant d'hydrogene. 
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7. Appareil selon la revendication 6, 

caracterise en ce que la chanibre annulaire (31) est reliee a la source 
dliydrogene (7) par Tintermediaire d*un circuit d'admission (32) commande par 
une vanne (33). 

8. Appareil selon Tune des revendications precedentes, 

caracterise en ce qu'il comprend en outre des moyens permettant d f injecter 
dans la seconde chambre de combustion (9) un additif tel qu'un sel alcalin. 



10 9. Appareil selon Tune des revendications precedentes, 

caracterise en ce qu ! en vue de s'affranchir du signal de bruit engendre par un 
brouillard salin dans la detection de composes chlores, le processeur est 
programme de maniere a determiner a partir des donnees 
spectrophotometriques la concentration en sodium de Techantillon, puis a 

15 retrancher cette concentration de la concentration totale de chlore. 
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